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55 (54) Title: METHOD FOR THE DISTILLATIVE RECOVERY OF TOLUYLENEDIAMINE 

§H§ (54) Bezeichnung: VERFAHREN ZUR DESTILLATTVEN AUFBEREITUNG VON TOLUYLENDIAMIN 

(57) Abstract: The invention relates to a method for the distillative recovery of TDA from an educt flow containing TDA, high 

^ boilers, and low boilers in a partition column in which a partition is disposed in the longitudinal direction of the column so as to form 
a common upper column zone (2), a common bottom column zone (3), a feeding section (4) that encompasses a rectification section 
(5) and a stripping section (6), and a withdrawal section (7) encompassing a rectification section (9) and a stripping section (8). The 
fT) inventive method comprises the following steps: A) the educt flow (13) is delivered to the feeding section (4) of the partition column 
(1); B) a low boiler fraction is discharged via the top (1 1) of the column; C) TDA is discharged via a lateral discharge point (14) 
^ located in the withdrawal section (7) of the partition column (1); D) a high boiler fraction is discharged via the bottom (12) of the 



column. 



^ (57) Zusammenfassung: Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur destillativen Aufbercitung von TDA aus einem TDA, Hochsie- 
O der und Leichtsieder enthaltenen Eduktstrom in einer Trennwandkolonne, in welcher eine Trennwand in Kolonnenlangsrichtung aus 
O Ausbildung eines oberen gemeinsamen Kolonnenbereiches (2), eines unteren gemeinsamen Kolonnenbereiches (3), eines Zulaufteils 
<N (4) mit Verstarkungsteil (5) und Abtriebsteil (6) sowie eines Entnahmeteils (7) mit Verstarkungsteil (9) und Abtriebsteil (8) ange- 
O ° rdnCt isL DaS Verfahren umfasst folgende Schritte: A) Zufuhr des Eduktstroms (13) in den Zulaufteil (4) der Trennwandkolonne 
(1); B) Abziehen einer Leichtsiederfraktion uber den Kolonnenkopf (11); C) Abziehen von TDA liber einen Seitenabzug (14) im 
Entnahmeteil (7) der Trennwandkolonne (1); D) Abziehen einer Hochsiederfraktion Uber den Kolonnensumpf (12). 
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Verfahren zur destillativen Aufbereitung von Toluy lendiamin 



5 Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur destillativen Aufbereitung von Toluylendiamin aus 
einem Toluylendiamin enthaltenden Eduktstrom. 

Toluylendiamin ist ein Zwischenprodukt bei der Herstellung von Toluylendiisocyanat. Die- 
ses wird insbesondere als Monomer bei der Polyurethanherstellung verwendet. Weiterhin 
1 0 wird Toluylendiamin auch als Farbstoff zum Haare farben verwendet. 

Bei den aus dem Stand der Technik bekannten Verfahren zur Reindestillation von Toluy- 
lendiamin (TDA) wird zunachst bei der Hydrierung von Dinitrotoluol anfallendes Roh-TDA 
einer Rektifikationskolonne zugefiihrt. In der Rektifikationskolonne werden die leicht sie- 

15 denden Bestandteile uber Kopf abgetrennt. Leicht siedende Bestandteile sind z.B. 3,4-TDA, 
ortho-Toluidin und Wasser. Dabei treten ortho-Toluidin und Wasser lediglich in Spuren auf . 
Das bei der Rektifikation anfallende Sumpfgemisch enthalt insbesondere 2,4-TDA, 2,6- 
TDA und ein Oligomerengemisch, welches aus den im Sumpfgemisch enthaltenen TDA- 
Isomeren gebildet ist. Zur Abtrennung des Wertproduktes, enthaltend 2,4-TDA und 2,6- 

20 TDA, wird das Sumpfgemisch einem Diinnschichtverdampfer zugefiihrt. Im Diinnschicht- 
verdampfer wird das Toluylen-Isomerengemisch abgetrennt. Ein solches Verfahren ist zum 
Beispiel in SRI-Report 1A, 1968, Seite 55 bis 65, beschrieben. 

Eine weitere bekannte M6glichkeit, das TDA-Isomerengemisch aus dem Sumpfgemisch 
25 abzutrennen, ist der Einsatz einer zweiten Rektifikationskolonne. Hier wird das TDA- 
Isomerengemisch iiber Kopf abgezogen. Der verbleibende Sumpf, der vor allem das aus den 
TDA-Isomeren gebildete Oligomerengemisch und den Katalysator aus der Hydrierung ent- 
halt, wird einer geeigneten Entsorguhg zugefiihrt. 

30 Ein Nachteil der aus dem Stand der Technik bekannten Verfahren zur Reindestillation von 
TDA ist, dass zwei Apparate, zum Beispiel zwei Rektifikationskolonnen oder eine Rektifi- 
kationskolonne und ein Diinnschichtverdampfer, bereitgestellt werden miissen. Auch wird 
eine groBe Energiemenge zum Betrieb der Apparate ben5tigt. 

35 Aufgabe der Erfindung war es, ein verbessertes, insbesondere wirtschaftlicheres Verfahren 
zur Reindestillation von TDA aus einem bei der Hydrierung von Dinitrotoluol anfallenden, 
TDA enthaltenden Eduktstromes bereitzustellen. 
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Die Losung besteht in einem Verfahren zur Reindestillation von TDA aus cincm TDA, 
Leichtsieder und Schwersieder enthaltenden Edukstrom in einer Trennwandkolonne, in wel- 
cher eine Trennwand in Kolonnenlangsrichtung unter Ausbildung eines oberen gemeinsa- 
men Kolonnenbereiches, eines unteren gemeinsamen Kolonnenbereiches, eines Zulaufteils 
5 mit Verstarkungsteil und Abtriebsteil sowie eines Entnahmeteils mit Verstarkungsteil und 
Abtriebsteil angeordnet ist, welches folgende Schritte umfasst: 



A) Zufuhr des Eduktstroms in den Zulaufteil der Trennwandkolonne, 

B) Abziehen einer Leichtsiederfraktion uber den Kolonnenkopf, 

10 C) Abziehen von TDA uber einen Seitenabzug im Entnahmeteil der Trennwandko- 
lonne, 

D) Abziehen einer Schwersiederfraktion uber den Kolonnensumpf. 



Der der Trennwandkolonne zugefuhrte Eduktstrom enthalt vorzugsweise 80 bis 98 % TDA, 
15 5 bis 15 % Leichtsieder und 0,5 bis 6 % Schwersieder, weiter bevorzugt 85 bis 96 % TDA, 
5,5 bis 8,5. % Leichtsieder und 0,5 bis 3 % Schwersieder und besonders bevorzugt 90 bis 94 
% TDA, 6 bis 6,5 % Leichtsieder und 1 bis 1,8 % Schwersieder. 



Darin bedeutet TDA ein Isomerengemisch aus im wesentlichen 2,4-TDA und 2,6-TDA. 
20 Bevorzugt enthalt das TDA-Isomerengemisch 70 bis 90 % 2,4-TDA und 10 bis 30 % 2,6- 
TDA, weiter bevorzugt 75 bis 85 % 2,4-TDA und 15 bis 25 % 2,6-TDA. Besonders bevor- 
zugt enthalt das TDA-Isomerengemisch 78 bis 82 % 2,4-TDA und 18 bis 22 % 2,6-TDA. 



Der Leichtsieder setzt sich im Wesentlichen zusammen aus Vicinalen, Wasser und ortho- 
25 Toluidin. Dabei enthalt der Leichtsieder bevorzugt 90 bis 100 % Vicinale, 0 bis 10 % Was- 
ser und 0 bis 5 % ortho-Toluidin, weiter bevorzugt 92 bis 100 % Vicinale, 0 bis 7 % Wasser 
und 0 bis 2 % ortho-Toluidin und insbesondere 95 bis 100 % Vicinale, 0 bis 5 % Wasser 
und 0 bis 1 % ortho-Toluidin. 

30 Darin bedeutet Vicinale ein Gemisch aus 2,3-TDA und 3,4-TDA. Bevorzugt ist eine Zu- 
sammensetzung aus 20 bis 50 % 2,3-TDA und 50 bis 80 % 3,4-TDA, weiter bevorzugt sind 
30 bis 45 % 2,3-TDA und 55 bis 70 % 3,4-TDA und besonders bevorzugt sind 35 bis 40 % 
2,3-TDA und 60 bis 65 % 3,4-TDA. 



35 



Der Schwersieder setzt sich im Wesentlichen aus Oligomeren und Polymeren zusammen, 
die durch Reaktion der TDA-Isomere miteinander entstehen. Die Oligomere und Polymere 
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sind im Wcsentlichen sekundare bzw. tertiare Amine. Die Oligomere und Polymere sind im 
wesentlichen Azo-, Azoxy- oder Hydrazin-Verbindungen. 

Der Einsatz einer Trennwandkolonne ist zum Beispiel aus DE-A 101 00 552 fur ein Verfah- 
5 ren zur destillativen Aufarbeitung von 1,6-Hexandiol, 1,5-Pentandiol und Caprolacton be- 
kannt. 

Eine Trennwandkolonne im Sinne der Erfindung ist eine Destillationskolonne mit mindes- 
tens einer senkrechten Trennwand, die in Teilbereichen eine Quervermischung von Flussig- 
keits- und Briidenstromen verhindert. Die mindestens eine Trennwand unterteilt die Kolon- 
10 ne in Langsrichtung in denen mittleren Bereich in einen Zulaufteil und ein Entnahmeteil. 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform ist die Trennwand als Blech aus einem metallischen 
Werkstoff gefertigt Als metallische Werkstoffe eignen sich insbesondere eisenhaltige Stah- 
le. 

15 

In einer weiteren Ausfuhrungsform ist die Trennwand aus einem nicht-metallischen Werk- 
stoff, zum Beispiel Keramik, gefertigt. 

In einer weiteren bevorzugten Ausfuhrungsform sind im gemeinsamen oberen Kolonnenbe- 
20 reich, im gemeinsamen unteren Kolonnenbereich, im Verstarkungsteil und Abtriebsteil des 
Zulaufsteils sowie im Verstarkungsteil und Abtriebsteil des Entnahmeteils Einbauten ange- 
ordnet. Als Einbauten eignen sich zum Beispiel Kolonnenboden, Fullkdrperschuttungen 
oder strukturierte Packungen. 

25 Bevorzugte Einbauten sind strukturierte Packungen oder Fullkorper. Davon sind besonders 
bevorzugte Blechpackungen oder Gewebepackungen. 

Bei alien Einbauten ist darauf zu achten, dass diese druckverlustarm sind. Bevorzugt ist ein 
Druckverlust von weniger als 0,15 bar, mehr bevorzugt von weniger als 0,1 bar und beson- 
30 ders bevorzugt von weniger als 0,05 bar. 

Die FtillkGrperschuttungen und geordneten Packungen weisen vorzugsweise eine spezifi- 
sche Oberflache von 125 bis 500 m 2 /m 3 , besonders bevorzugt von 200 bis 300 m 2 /m 3 auf. 

35 In einer bevorzugten AusfQhrungsform weist die Trennwandkolonne 20 bis 50, besonders 
bevorzugt 25 bis 35 theoretische Trennstufen auf. 
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Die Aufteilung der Trennstufenzahl auf die einzelnen Teilbereiche der Trennwandkolonne 
erfolgt bevorzugt in der Weise, dass der gemeinsame obere Kolonnenbereich, das Verstar- 
kungsteil und Abtriebsteil des Zulaufteils sowie der Verstarkungsteil und Abtriebsteil des 
Entnahmeteils jeweils 5 bis 50 %, bevorzugt 20 bis 40 % der Gesamtzahl der theoretischen 
5 Trennstufen der Trennwandkolonne aufweist. Der gemeinsame untere Kolonnenbereich 
weist bevorzugt 0 bis 30 % der Gesamtzahl der theoretischen Trennstufen der Trennwand- 
kolonne auf, besonders bevorzugt ist der gemeinsame untere Kolonnenbereich der Kolon- 
nensumpf. 

In einer bevorzugten AusfUhrungsform erfolgt die Eduktzufiihrung iiber einen Seitenzulauf 
10 im Zulaufteil der Trennwandkolonne, welcher zwischen dem Zulaufteil und dem Verstar- 
kungsteil angeordnet ist. 

Zur Produktentnahme ist ein Seitenabzug im Entnahmeteil der Trennwandkolonne zwischen 
Abtriebsteil und Verstarkungsteil des Entnahmeteils angeordnet. Der Seitenabzug zur Pro- 
15 duktentnahme ist dabei in einer Ausfuhrungsform auf gleiche Hohe in der Trennwandklo- 
lonne angeordnet wie der Seitenzulauf zur Eduktzufuhrung. 

In einer weiteren Ausfuhrungsform ist der Seitenabzug zur Produktentnahme um 0 bis 20, 
bevorzugt um 5 bis 15 theoretische Trennstufen versetzt zum Seitenzulauf zur Eduktzufuh- 
20 rung angeordnet. 

In einer bevorzugten Verfahrensvariante ist die Fliissigkeitsverteilung in den einzelnen 
Teilbereichen der Trennwandkolonne jeweils getrennt einstellbar. Dadurch kann der gesam- 
te Energiebedarf, der zur Auftrennung des Eduktstromes benotigt wird, minimiert werden. 

25 

Besonders vorteilhaft kann in den Teilbereichen des Zulaufteils der Trennwandkolonne die 
Flussigkeit verstarkt im Wandbereich und in Teilbereichen der Trennwandkolonne reduziert 
im Wandbereich aufgegeben werden. Hierdurch werden unerwunschte Schleichstrdme ver- 
mieden und die erzielbaren Produkt-Endreinheiten gesteigert. 

30 

Die Trennwandkolonne kann in einen oder mehreren Teilbereichen mit geordneten Packun- 
gen oder Fullkorpern bestuckt sein. 

Es ist moglich, die Trennwand in Form von lose gesteckten Teilsegmenten auszuge-stalten. 
35 Dies fiihrt zur weiteren Kostensenkung bei der Herstellung und Montage der Trennwandko- 
lonne. 
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Besonders vorteilhaft kann die lose Trennwand interne Mannlbcher oder herausnehmbare 
Segmente aufweisen, die es erlauben, innerhalb der Trennwandkolonne von einer Seite der 
Trennwand auf die andere Seite zu gelangen. 

5 Insbesondere fur den Fall, dass Packungen als trennwirksame Einbauten eingesetzt werden, 
kann in einer weiteren Ausfuhrungsform die Trennwand mit einer thermischen Isolierung 
ausgestattet sein. Besonders giinstig ist eine doppelwandige Ausfuhrung mit dazwischenlie- 
gendem engem Gasraum. 

10 In einer bevorzugten Ausfuhrungsform wird ein Teil der uber den Kolonnensumpf abgezo- 
genen Schwersiederfraktion uber einen Seitenzulauf im unteren gemeinsamen Kolonnenbe- 
reich wieder der Trennwandkolonne zugefuhrt. Hierdurch wird gewahrleistet, dass im Ko- 
lonnensumpf enthaltenes TDA erneut in die Trennwandkolonne gelangt und dort aus dem 
Kolonnensumpf verdampfen kann. Dies fuhrt zu einer verbesserten Ausbeute an TDA, da 

15 weniger Wertprodukt iiber den Kolonnensumpf abgezogen wird. Der Teil der Schwersieder- 
fraktion, der nicht der Trennwandkolonne erneut zugefuhrt wird, wird aus dem Destillati- 
onsverfahren abgezogen und bevorzugt einer Rezyklierung zugefuhrt. 

In einer weiteren Verfahrensvariante wird ein Teil der uber den Kolonnenkopf abgezogenen 
20 Leichtsiederfraktion iiber einen Seitenzulauf im oberen gemeinsamen Kolonnenbereich 
wieder der Trennwandkolonne zugefuhrt. Hierdurch wird eine weitere Abreicherung der 
Leichtsiederfraktion an TDA erreicht. Dies fiihrt ebenso wie die Teilriickfiihrung der iiber 
den Kolonnensumpf abgezogenen Schwersiederfraktion zu einer verbesserten Ausbeute am 
Wertprodukt TDA. Der nicht in die Trennwandkolonne zuriickgefuhrte Teil der Leichtsie- 
25 derfraktion wird aus dem Destillationsprozess abgezogen und vorzugsweise einer Rezyklie- 
rung zugefuhrt. 

In einer bevorzugten Verfahrensvariante wird die Destination des TDAs bei einem Druck 
im Kolonnensumpf, der unterhalb dem Umgebungsdruck, bevorzugt unterhalb 0,2 bar und 

30 insbesondere unterhalb 0,1 bar liegt, durchgefuhrt. Die Sumpftemperatur in der Trennwand- 
kolonne liegt vorzugsweise unterhalb 250°C, mehr bevorzugt unterhalb 230°C und insbe- 
sondere unterhalb 220°C. Durch die Destination bei einem Druck unterhalb des Umge- 
bungsdruckes wird die Siedetemperatur des TDA gesenkt. Dies fiihrt vorteilhafter Weise zu 
einer Einsparung an Heizenergie. Zudem wird hierdurch vermieden, dass das TDA zu Oli- 

35 gomeren oder Polymeren reagiert. Dies fuhrt zu einer weiteren Verbesserung der Ausbeute 
an TDA bei der Reindestillation. 
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Ein weiterer Vorteil des Einsatzes der Trcnnwandkolonne zur Reindestillation von TDA im 
Vergleich zu den aus dem Stand der Technik bekannten Verfahren liegt darin, dass in der 
Trcnnwandkolonne bei gleicher Ausbeute ein geringerer hold-up realisiert werden kann. 
Dies fiihrt dazu, dass weniger TDA oligomerisiert sowie dass bei der Destination weniger 
5 TDA zu ortho-Toluidin reagiert. Hierdurch lasst sich mit der Trcnnwandkolonne eine groBe- 
re Ausbeute an TDA erzielen als bei den aus dem Stand der Technik bekannten Verfahren. 

Im Folgenden wird die Erfindung anhand einer Zeichnung naher beschrieben. 

10 Darin zeigt die einzige Figur ein VerfahrensflieBbild zur Reindestillation von TDA in einer 
Trennwandkolonne. 

Eine Trennwandkolonne zur Durchfiihrung des erfindungsgemafien Verfahrens zur Reindes- 
tillation von TDA umfasst einen oberen gemeinsamen Kolonnenbereich 2, einen unteren 
15 gemeinsamen Kolonnenbereich 3, einen Zulaufteil 4 und einen Entnahmeteil 7. Bei der in 
der Figur dargestellten Ausfuhrungsform ist der Zulaufteil 4 in einen Verstarkungsteil 5 und 
einen Abtriebsteil 6 aufgeteilt, der Entnahmeteil 7 in einen Abtriebsteil 8 und einen Verstar- 
kungsteil 9. Innerhalb der Trennwandkolonne 1 sind der Zulaufteil 4 und der Entnahmeteil 7 
durch eine Trennwand 10 getrennt. . 

20 

Die Trennwand 10 ist vorzugsweise aus einem metallischen Werkstoff, insbesondere aus 
Edelstahl gefertigt. Neben metallischen Werkstoffen eignet sich jedoch auch Keramik zur 
Fertigung der Trennwand 10. 

25 Zum Betrieb der Trennwandkolonne 1 wird im Zulaufteil 4 ein Eduktstrom 13 zugefiihrt. 
Der Zulauf des Eduktstromes 13 erfolgt vorzugsweise zwischen dem Verstarkungsteil 5 und 
dem Abtriebsteil 6 des Zulaufteils 4. 

Der Eduktstrom 13 fallt bei der Hydrierung von Dinitrotoluol an und enthait ein Isomeren- 
30 gemisch aus im Wesentlichen 2,4-TDA und 2,6-TDA, Vicinale, ein aus TDA gebildetes 
Oligomerengemisch sowie ortho-Toluidin und Wasser. 

Zur verbesserten destillativen Auftrennung des Eduktstromes 13 sind im oberen gemeinsa- 
men Kolonnenbereich 2, im unteren gemeinsamen Kolonnenbereich 3, im Verstarkungsteil 
35 5 und Abtriebsteil 6 des Zulaufteils 4 sowie im Verstarkungsteil 9 und Abtriebsteil 8 des 
Entnahmeteils 7 Einbauten vorgesehen. Als Einbauten eignen sich zum Beispiel Baden, 
strukturierte Packungen oder Fullkdrper. 
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Am Entnahmeteil 7 ist vorzugsweise zwischen dem Abtriebsteil 8 und dem Verstarkungsteil 
9 ein Seitenabzug angeordnet, iiber welchen ein Produktstrom 14 abgezogen wird. Der Pro- 
duktstrom 14 enthait ein Isomerengemisch aus im Wesentlichen 2,4-TDA und 2,6-TDA. 

5 Der Seitenabzug fiir den Produktstrom 14 ist auf gleicher Hohe wie der Seitenzulauf fur den 
Eduktstrom 13 oder vorzugsweise versetzt zur Hohe des Seitenzulauf s fur den Eduktstrom 
13 angeordnet. 

WMhrend der Destination reichert sich im Sumpf 12 der Trennwandkolonne 1 die im E- 
10 duktstrom 13 enthaltenen Hochsieder an. Die im Eduktstrom 13 enthaltenen Schwersieder 
sind z.B. das aus TDA gebildete Oligomerengemisch. 

Der Schwersieder wird als Sumpfstrom 15 aus dem Kolonnensumpf 12 abgezogen. Uber 
eine erste Pumpe 17 wird ein Teilstrom 18 des Schwersieders vorzugsweise uber einen Sei- 
15 tenzulauf dem unteren gemeinsamen Kolonnenbereich 3 erneut zugefuhrt. Der nicht erneut 
der Trennwandkolonne 1 zugefuhrte Anteil wird tiber einen Schwersiederabzug 16 aus dem 
Destillationsprozess entfernt 

Uber den Kolonnenkopf 1 1 der Trennwandkolonne 1 wird ein Leichtsieder enthaltender 
20 Kopf strom 19 abgezogen. Als Leichtsieder sind im Kopfstrom 19 insbesondere Vecinale, 
ortho-Toluidin und Wasser enthalteh. Der Kopfstrom 19 wird einer Pumpe 20 zugefuhrt. 
Bei der in der Figur dargestellten Ausfuhrungsform wird an der zweiten Pumpe 20 ein Gas- 
strom 23 aus dem Kopfstrom 19 abgezogen. Der restliche Kopfstrom 19 wird hinter der 
zweiten Pumpe 20 aufgeteilt. Ein Teilstrom 21 wird vorzugsweise iiber einen Seitenzulauf 
25 dem oberen gemeinsamen Kolonnenbereich 2 und damit erneut der Destination zugefuhrt. 
Der restliche Leichtsieder wird iiber einen Leichtsiederabzug 22 aus dem Destillationspro- 
zess abgezogen. 

Beispiel 

30 

Einer Trennwandkolonne wird iiber einen Seitenzulauf ein bei der Hydrierung von Dinitro- 
luol anfallender Massenstrom von 5.000 kg/h zugefuhrt. Der Eduktstrom enthSlt 92,37 
Gew.-% TDA, 6,02 Gew.-% 3,4-TDA, 0,05 Gew.-% o-Toluidin, 0,13 Gew.-% Wasser und 
1,43 Gew.-% Schwersieder. Die Destination wird bei einem Druck im Kolonnensumpf von 
35 0,07 bar und einer Sumpftemperatur von 215°C durchgefiihrt. Im Kolonnenkopf stellt sich 
ein Druck von 0,07 bar bei einer Temperatur von 140°C ein. Das 3,4-TDA, das o-Toluidin 
und das Wasser werden iiber den Kolonnenkopf abgezogen. Uber den Seitenabzug im Ent- 



WO 2005/066113 



-8- 



PCT/EP2005/000081 



nahmeteil werden 4.602 kg/h Produktstrom abgezogen. Der Produktstrom setzt sich zu- 
sammen aus 99,95 Gew.-% TDA-Isomerengemisch und 0,05 Gew.-% Leichtsieder. Das 
TDA-Isomerengemisch enthalt 80 Gew.-% 2,4-TDA und 20 Gew.-% 2,6-TDA. 
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Bezugszeichenliste 

1 Trennwandkolonne 

2 obere gemeinsamer Kolonnenbereich 
5 3 unterer gemeinsamer Kolonnenbereich 

4 Zulaufteil 

5 Verstarkungsteil 

6 Abtriebsteil 

7 Entnahmeteil 
10 8 Abtriebsteil 

9 Verstarkungsteil 

10 Trennwand 

1 1 Kolonnenkopf 

12 Kolonnensumpf 
15 13 Eduktstrom 

14 Produktstrom 

15 Sumpfstrom 

1 6 Schwersiederabzug 

17 erste Pumpe 

20 18 Schwersiederteilstrom 

19 Kopfstrom 

20 zweite Pumpe 

21 Leichtsiederteilstrom 

22 Leichtsiederabzug 
25 23 Gasstrom 
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Fatentanspruche 

1. Verfahren zur destillativen Aufbereitung von TDA aus einem TDA, Schwersieder und 
Leichtsieder enthaltenden Eduktstrom in einer Trennwandkolonne, in welcher eine 
Tiennwand in Kolonnenlangsrichtung unter Ausbildung eines oberen gemeinsamen 
Kolonnenbereiches (2), eines unteren gemeinsamen Kolonnenbereiches (3), eines Zu- 
laufteils (4) mit Verstarkungsteil (5) und Abtriebsteil (6) sowie eines Entnahmeteils 
(7) mit Verstarkungsteil (9) und Abtriebsteil (8) angeordnet ist, welches folgende 
Schritte umfasst: 



10 



A) Zufiihr des Eduktstrbms (13) in den Zulaufteil (4) der Trennwandkolonne 

(i); 

B) Abziehen einer Leichtsiederfraktion uber den Kolonnenkopf (1 1); 

C) Abziehen von TDA uber einen Seitenabzug (14) im Entnahmeteil (7) der 
1 5 Trennwandkolonne ( 1 ) ; 

D) Abziehen einer Schwersiederfraktion uber den Kolonnensumpf (12). 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass ein Teil der iiber den Ko- 
lonnensumpf (12) abgezogenen Schwersiederfraktion iiber einen Seitenzulauf im unte- 

20 ren gemeinsamen Kolonnenbereich (3) wieder der Trennwandkolonne (1) zugefiihrt 

wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass ein Teil der uber 
den Kolonnenkopf (11) abgezogenen Leichtsiederfraktion uber einen Seitenzulauf im 

25 oberen gemeinsamen Kolonnenbereich (2) wieder der Trennwandkolonne (1) zuge- 

fiihrt wird. 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass die E- 
duktzufuhrung und der Seitenabzug zur Produktentnahme auf gleicher Hohe in der 

30 Trennwandkolonne (1) angeordnet sind. 

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass die E- 
duktzufuhrung und der Seitenabzug zur Produktentnahme in unterschiedlicher H6he 
in der Trennwandkolonne (1) angeordnet sind. 

35 



i 
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6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, dass der Seitenabzug zur Pro- 
duktentnahme urn 5 bis 15 theoretische Trennstufen versetzt zur Eduktfuhrung ange- 
ordnet ist. 



5 7. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass die Des- 
tination bei einem Druck im Kolonnensumpf von < 1 bar durchgefiihrt wird. 

8. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass die Des- 
tination bei einem Druck im Kolonnensumpf von < 0,2 bar durchgefuhrt wird. 

10 

9. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass die Des- 
tination bei einem Druck im Kolonnensumpf von < 0,1 bar durchgefuhrt wird. 

10. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, dass die 
1 5 Sumpftemperatur unterhalb von 250°C liegt 

11. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, dass die 
Sumpftemperatur unterhalb 230°C liegt. 

20 12. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 11, dadurch gekennzeichnet, dass die 
Sumpftemperatur unterhalb 220°C liegt. 



25 
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